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@ Procede de nettoyage en surface par plasma differe. 

(g) L'invention consiste a soumettre I'objet (10) a nettoyer a 
Taction d'un plasma froid differe , en le piagant dans la chambre 
d'expansion (7) d'une installation produisant un plasma froid, 
par exempie sous Taction d'une decharge micro-onde. 

Le gaz plasmagene est de preference un melange d'azote et 
d'oxygene comportant une faible proportion d'un compose 
fiuore ou chlore. en particulier le trifluorure d'azote. 

L'invention s'applique au nettoyage d'objets en acier inoxy- 
dable, c6ramique, procelaine. verre, par degradation de leur 
matieres poiluantes, par exempie huiles ou graisses mecani- 
ques . Elte s'applique en particulier a la decontamination d'outils 
de Tindustrie nucleaire. 
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Description 

PROCEDE DE NETTOYAGE EN 

La presente invention concerne le nettoyage en 
surface d'objet, par exemple le decapage de 
surfaces metalliques par elimination des huiles ou 
des graisses qui les recouvrent en totalite ou en 
partie, par exemple le nettoyage d'objet en cerami- 
que ou de fibres optiques a base de verre, cette 
enumeration n'etant pas limitative. La presente 
invention concerne plus particulierement le traite- 
ment de tels objets en vue du nettoyage de leur 
surface par un plasma. 

L'appellation plasma est donnee a divers milieux 
contenant simultanement des particules neu- 
tres - atomes ou molecules - des ions positifs et des 
electrons. On peut realiser artificiellement un plasma 
en portant un gaz a haute temperature ou en le 
soumettant a un champ electrique intense. 

Le plasma de type I, couramment appele plasma 
sans autre qualificatif , est un milieu fortement 
ionise, au sein duquel il regne une temperature tres 
elevee, et qui est en equiiibre thermodynamique . II 
est obtenu par exemple a I'aide d'un materiel de type 
torche a plasma. Sa temperature est de Pordre de 
10.000 a 1 5.000° K. Le nettoyage en surface d'objets 
par des plasmas du type I est obtenu par Taction 
destructrice due aux hautes temperatures. Ces 
plasmas etant confines dans le volume restreint de 
la decharge, seules de petites surfaces peuvent etre 
traitees.Un plasma de ce type est decrit dans le 
brevet US.4.555,303. 

Le plasma de type II, couramment appele plasma 
froid, est un milieu peu ionise. Sa temperature est 
plus faible, puisqu'elle est inferieure a 1000° K. Elle 
est toutefois mal definie car le milieu est en fort 
desequilibre thermodynamique. Le plasma froid est 
obtenu dans des decharges electriques avec ou 
sans electrodes, dans un gaz sous faible pression, 
inferieure a 100 mbar, par exemple dans des 
decharges electriques, des decharges micro-onde 
ou haute frequence. Un plasma de ce type est decrit 
dans le brevet FR.2.368.308. 

Le plasma de type III sera appele dans la suite du 
present texte plasma differe; dans la litterature 
scientifique , on le designe parfois sous le terme 
"gaz active" ou encore de "postluminescence" 
quand le gaz plasmagene est Tazote. Le plasma 
differe est obtenu par expansion en regime dynami- 
que d'un plasma froid en dehors de la decharge. 
Cette expansion peut etre realisee dans des vo- 
lumes tres importants, de Tordre de plusieurs 
metres cubes. II est en general forme a des 
pressions inferieures a 100 mbar mais peut etre 
obtenu jusqu'a des pressions superieures a la 
pression atmospherique. It s'agit d'un milieu en etat 
de tres fort non-equilibre thermodynamique, ou la 
temperature moyenne est celle de Tatmosphere 
ambiant, par exemple 298° K. 

Le plasma differe est connu dans les traitements 
des surfaces plastiques, notamment par les de- 
mandes de brevets europeens N° 84.101. 926.8 et 
84.101.935.9, en vue d'augmenter le pouvoir d'ac- 
crochage desdites surfaces, se traduisant en parti- 



SURFACE PAR PLASMA DIFFERE 

culier par une augmentation de la mouillabiiite , se 
caracterisant par une diminution de Tangle de 
5 contact de Teau a la surface du materiau. Par contre 
, en dehors des materiaux plastiques, on ne connait 
pas duplications particulieres des plasmas dif- 
feres. 

Or on a trouve et c'est ce qui fait Tobjet de 

10 Tinvention que, de maniere tout-a-fait inattendue , le 
plasma differe a une action de nettoyage en surface 
de certains objets qui ne sont pas eux-memes 
alteres ou modifies par ledit plasma, notamment les 
objets en acier inoxydable, en ceramique, proce- 

15 laine, verre. II a ete trouve que les matieres 
polluantes, du type huiles , graisses, matieres 
organiques, deposees a la surface desdits objets 
etaient degradees lorsqu'on les soumettait a Taction 
d'un plasma differe pendant un temps donne . Ce 

20 temps est fonction de la pression regnant dans 
('enceinte d'expansion du plasma et de Tetat de 
surface de Tobjet. Cette degradation intervient alors 
meme que la temperature du plasma est proche de 
la temperature ambiante. 

25 Les plasmas differes utilises dans le cadre de 

Tinvention font intervenir des gaz purs ou en 
melange, en particulier Targon, le dioxygene (O2), le 
diazote (N2) et meme Tair, appele gaz plasmagene. 
De preference, le milieu plasmagene est un 

30 melange de gaz, comportant dans une proportion au 
plus egale a 10 0/0 un compose fluore ou chlore. II a 
en effet ete remarque que la presence d'un tel gaz 
avait un effet amplificateur de Taction de nettoyage 
du plasma differe. Le compose fluore est en 

35 particulier choisi parmi le trifluorure d'azote (NF3), le 
tetrafluorure de carbone (CF4), Thexafluorure de 
soufre (SF6) ou le fluor (F2). Le compose chlore est 
en particulier choisi parmi le trichlorure, d'azote 
(NCi3), le tetrachlorure de carbone (CCU), le 

40 trichloromethane (CHCI3), le dichloromethane 
(CH2CI2) ou le chlore (CI2). 

La composition preferee du milieu plasmagene 
est la suivante : dioxygene 75 <Vo, diazote 23,5 0/0 et 
trifluorure d'azote 1,5 0/0 pour une pression de 12 

45 mbar. 

Dans une telle composition et a une telle pression; 
pour des objets en acier inoxydable le temps de 
traitement necessaire au nettoyage complet de la 
surface de Tobjet est de Tordre de 1 a 15 minutes si 

50 ladite surface est lisse ; il est de Tordre de 90 a 100 
minutes si la surface est granitee. Ce temps est 
suffisant pour realiser la degradation complete de 
toutes les matieres polluantes deposees a la surface 
de Tobjet, quelle que soit la forme de Tobjet et quand 

55 bien meme les matieres polluantes seraient situees 
dans des echancrures ou cavites interieures. 

Ainsi le nettoyage complet d'un objet est obtenu 
sans manipulation difficile, simplement en placant 
ledit objet dans Tenceinte d'expansion ou il est 

60 soumis a Taction du plasma froid differe. Ceci est 
particulierement interessant dans le cas de la 
decontamination d'outils de Tindustrie nucleaire 
souilles par des graisses ou des huiles contenant 
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des elements radioactifs. 

[.'invention sera mieux comprise, ainsi que les 
avantages qu'elie procure , a la lecture de la 
description qui va maintenant etre faite d'un exem- 
ple de mise en oeuvre du procede de nettoyage 5 
d'objet en surface, dans I'enceinte d'expansion 
d'une installation de production de plasma froid, 
illustre par le dessin annexe dans lequel la figure 1 
est une vue schematique de ladite installation et la 
figure 2 est une vue schematique d'une chambre 10 
d'expansion de grande capacite. 

[.'installation de nettoyage de I'invention com- 
porte un generateur 1 de plasma. II s'agit ici d'un 
generateur micro-onde, fonctionnant a une fre- 
quence de 2450 MHz et debitant une puissance 15 
variable, reglable, jusqu'a 1500 W. Entre le genera- 
teur 1 et le tube de quartz 3, dans lequel est produite 
la decharge induite par Tenergie electrique micro- 
onde, est place un coupleur 2, de forme parallelepi- 
pede. qui permet une tres bonne adaptation, grace 20 
au piston 11, aux vis 12 , et a un iris interieur non 
represents sur la figure. Ce coupleur est decrit avec 
precision dans J.Phys.E.Sc.inst.16-1983 pages 
1160-1161. Le tube de quartz 3 a un diametre de 15 
mm. 25 

Le plasma produit dans le tube 3 est un plasma 
froid du type II. A une de ses extremites, a gauche 
sur la figure, le tube 3 est relie a trois bouteilles 
13,14,15 de gaz : respectivement d'azote, d'oxygene 
et de trifluorure d'azote dans la composition prefe- 30 
ree de l'invention. Entre chacune de ces bouteilles 
13,14,15 et le tube 3 sont disposes trois regulateurs , 
respectivement 16,17,18, de debits massiques des- 
tines a reguler et connaltre les debits de gaz 
alimentes dans le tube 3 et done leurs proportions. 35 
Le tube 3 comporte de plus une jauge 4 de mesure 
de la pression. 

L'autre extremite du tube 3 , a droite sur la figure, 
est raccordee, a ta chambre d'expansion 7 grace aux 
raccords spheriques male 6 et femelle 19. Cette 40 
chambre 7 est par ailleurs raccordee , grace aux 
raccords spheriques male 20 et femelle 21, a un 
piege 8 renfermant une eponge de cuivre et a un 
second piege 9 a azote liquide place en serie apres 
le premier piege 8, et reliee a une pompe a vide non 45 
representee. La pompe a vide a un debit de 35 m3/h 
a la pression atmospherique. 

Les raccords spheriques permettent d'interchan- 
ger les chambres d'expansion en fonction du 
volume des objets a nettoyer. La chambre 7 50 
d'expansion , montree sur la figure 1 , a une capacite 
de 2,5 I, elle est adaptee pour des objets de petites 
dimensions, par exemple des pinces ou autres outils 
a main. Dans le cas d'objets plus volumineux par 
exemple un corps de pompe 10, on utilise avanta- 55 
geusement la chambre 7 d'expansion, montree sur 
la figure 2, qui a une capacite de 125 I. Cette 
chambre est cornposee de deux parties distinctes , 
separables pour permettre Introduction du ou des 
objets a nettoyer , chaque partie etant equipee de 60 
moyens de fermeture aptes a preserver I'etancheite 
de la chambre d'expansion 7 une fois que le ou les 
objets y ont ete introduits. 

L'operation de nettoyage consiste a introduire 
dans la chambre d'expansion 7 I'outil 10 souill' a 65 



nettoyer, a raccorder la chambre 7 par ses raccords 
spheriques 19 et 20 d'une part au tube 3 et d'autre 
part aux pieges 8 et 9, a alimenter le tube 3 avec Tun 
et/ou l'autre des gaz, dans la proportion souhaitable 
en agissant sur les regulateurs 16,17,18 , et a creer le 
plasma froid dans le tube 3 en actionnant le 
generateur 1 et en ajustant le coupleur 2. Le plasma 
froid, genere dans le tube 3, est de facon dynamique, 
par le flux gazeux qui traverse le tube 3, transfere 
dans la chambre d'expansion 7. La, le plasma 
differe attaque les matieres organiques, les huiles ou 
graisses souiliant la surface de I'outil. II faut 
maintenir I'outil 10 dans le flux gazeux active 
pendant un temps suffisant pour que toutes les 
matieres en surface soient degradees et soient 
elles-memes evacuees de la chambre 7 et retenues 
par les deux pieges successifs 8 et 9. 

Parmi tous les melanges gazeux qui ont ete 
essayes sur Installation decrite ci-dessus f a partir 
d'azote, d'air, d'oxygene, d'argon, avec ou sans 
compose halogene, la composition optimale du gaz 
plasmagene est la suivante, a une pression totale de 
12 mbar : 

oxygene (O2) 75 0/0 

azote (N 2 ) 23,5 0/0 

trifluorure d'azote 1 ,5 % . 

La puissance micro-onde introduite par I'interme- 
diaire du coupleur 2 etait inferieure a 160W. 

Le trifluorure d'azote, de maniere surprenante, 
favorise le decapage des surfaces notamment en 
acier inoxydable, en diminuant le temps de traite- 
ment necessaire a Telimination des matieres pol- 
luantes. Pour des outils ayant une surface lisse et 
souillee par des graisses et huiles mecaniques, la 
duree du traitement a ete de 15 mn ; pour des outils 
dont la surface est granitee. 90 mn ont ete 
necessaires. Pour des objets en ceramique ou en 
verre, le temps necessaire est beaucoup plus court, 
inferieure a la minute et dans certains cas inferieure 
a la seconde. 

L'invention n'est pas limitee a i'exemple de 
realisation qui vient d'etre decrit, mais en couvre 
toutes les variantes. Ce qui a ete dit pour le 
decapage des surfaces metalliques est egalement 
vrai pour le nettoyage des materiaux ceramiques, 
porcelaines, objets en verre (notamment fibres de 
verre), composites ceramiques - verres-metaux. De 
meme il est possible sans sortir de l'invention de 
modifier les conditions d'obtention du plasma 
differe : pression, puissance, volume de la chambre 
d'expansion, plasma genere par decharge electri- 
que , micro-onde ou haute frequence. Enfin, les 
huiles et graisses ne sont pas les seules matieres 
polluantes degradables par le plasma differe, il peut 
s'agir d'encres, plus generalement de matieres 
organiques, voire meme de certains depots metalli- 
ques. 
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Revendfcations 

1. Procede de nettoyage en surface d'objet 5 
caracterise en ce que, ledit objet (10) etant en 
acier inoxydable, en verre, porcelaine, cerami- 

que, en pur ou en melange, il consiste a 
soumettre ledit objet (10) a Taction d'un plasma 
froid differe, pendant un temps suffisant pour 10 
decomposer les matieres polluantes deposees 
sur la surface de I'objet. 

2. Procede selon la revendication 1 caracte- 
rise en ce que le gaz plasmagene est un 
melange de dioxygene et de diazote. 15 

3. Procede selon Tune des revendications 1 
et 2 caracterise en ce que le gaz plasmagene 
est un melange comportant un compose fluore 
ou chlore dans une proportion au plus egale a 

10 0/0. 20 

4. Procede selon la revendication 3 caracte- 
rise en ce que le compose fluore est choisi 
parmi le trifluorure d'azote, le tetrafluorure de 



carbone, Thexafluorure de soufre ou le fluor. 

5. Procede selon la revendication 3 caracte- 
rise en ce que le compose chlore est choisi 
parmi le trichlorure d'azote, le tetra ou le tri ou 
le dichloromethane, ou le chlore. 

6. Procede selon la revendication 1 caracte- 
rise en ce que le gaz plasmagene est a une 
pression de I'ordre de 12 mbar et est un 
melange de 75 o/o environ de dioxygene , de 
23,5 o/o environ de diazote et de 1,5 o/o environ 
d'un compose fluore ou chlore. 

7. Procede selon la revendication 6 caracte- 
rise en ce que, I'objet etant en acier inoxydable, 
le temps de traitement est de Pordre de une a 
100 minutes en fonction de son etat de surface. 

8. Procede selon la revendication 1 caracte- 
rise en ce que les matieres polluantes sont des 
matieres organiques, notamment des graisses 
ou des huiies mecaniques. 

9. Procede de decontamination d'outils de 
Tindustrte nucleaire selon la revendication 1 
caracterise en ce que les matieres polluantes 
component des elements radioactifs. 
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